PCT OR^^A 

DEMANDE INTERNATIONALE PUBLIEE EN VERTU DU TRAITE DE COOPERATION EN MATIERE DE BREVETS (PCT) 



E I NTELLECnl^^^ 



(51) Classification Internationale d 
C03B 32/00 



(11) Numero de publication intemationale: WO 00/02825 

(43) Date de publication Internationale: 20 janvier 2000 (20.01.00) 



(21) Numero de la demande Internationale: PCT/FR99/01654 

(22) Date de dep6t international: 8 juillet 1999 (08.07.99) 



(30) Donnees relatives a la priority 

98/08927 10 juillet 1998 (10.07.98) 



(71) Deposant (pour tous les Etats disignis sauf US): 
SAINT-GOBAIN V1TRAGE [FR/FR]; 18, avenue 
d'Alsace, F— 92400 Courbevoie (FR). 

(72) Inventeurs; et 

(75) Inventeurs/Deposants (US settlement): DAUBA, Henry 
[FR/FR]; 460, rue Jean-Jaures, F-60280 Margny les 
Compiegne (FR). BEYRLE, Andrt [FR/FR]; 760, rue 
Coucy, F-60170 Trancy le Val (FR). CHAUNAC, Michel 
[FR/FR]; 15 bis, rue des Ecoles - Gressely, F-78114 
Magny les Hameaux (FR). 

(74) Maxidata ire: SAINT-GOBAIN RECHERCHE; 39, quai Lu- 
cien Lefranc, F-93300 Aubervilliers (FR). 



(81) Etats designes: CZ, JP, KR, PL, US, brevet europeen (AT, BE, 
CH, CY, DE, DK, ES, FI, FR, GB, GR, IE, IT, LU, MC, 
NL, PT, SE). 



Avec rapport de recherche Internationale. 



(54) Title: METHOD FOR IDENTIFYING A HEAT SOAK TESTED GLAZING 

(54) Titre: PROCEDE D ' IDENTIFICATION D'UN VIHtAGE TRAITE THERMIQUEMENT 

(57) Abstract 

The invention concerns a method for identifying a glazing which has been subjected to a heat soak test which consists in fixing at its 
surface and/or at an edge a substance, the substance optical characteristic being modified at a temperature reached during the heat soak test. 

(57) Abrege- 

L'invention a pour objet un procetlfe d' identification d'un vitrage ayant subi un traitement thermique qui consiste a fixer a sa surface 
et/ou sur un chant une substance, la caracteristique optique de la substance 6tant modifiee a une temperature atteinte lors du traitement 
thermique. 
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5 PROCEDE D'IDENTIFICATION D UN VITRAGE 

TRAITE THERMIQUEMENT 



10 L'invention concerne un precede d'identification d'un vitrage ayant 

subi un traitement thermique. Le terme " vitrage " englobe des verres 
simples ou multiples, nus ou etant revetus de couches minces, telies que 
des couches pyrolytiques, ou epaisses, teiles que des emaux. 

Bien que l'invention ne soit pas limitee a de teiles applications, elle 

15 sera plus particulierement decrite en reference a des vitrages ayant subi un 
traitement de type " Heat Soak Test ". Ce type de traitement permet, de 
facon destructive, la detection de sulfures de nickel dans des substrats en 
verre, tels que des feuilles de verre trempees, semi-trempees ou durcies. 

La presence de sulfures de nickel dans de tels substrats en verre est 

20 connue de la litterature mais leurs origines ne sont pas tres claires. Des 
origines multiples ont deja ete envisagees ; il pourrait provenir de la 
reduction des sulfates de sodium et de la reaction avec I'oxyde de nickel en 
provenance par exemple des buses de bruleurs. II s'avere en effet 
qu'aujourd'hui aucune origine specifique n'a pu etre determinee mais que 

25 ces sulfures de nickel sont presents dans le verre sous la forme de billes. 
Ces billes si elles ne nuisent pas aux principales proprietes recherchees des 
substrats en verre conduisent tout de meme a un probleme important dans 
le cas notamment des feuilles de verre trempees. En effet, la presence de 
ces inclusions de sulfures de nickel conduit a des casses dites 

30 " spontanees " des feuilles de verre trempees bien apres leur realisation. 
Certains cas recenses ont montre une casse d'une telle feuille de verre 
trempee plus de dix annees apres sa fabrication. Cet inconvenient est lourd 
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de consequences puisque les feuilles de verre ont bien entendu deja ete 
vendues puis utilisees. Par ailleurs, ce type de vitrages etant notamment 
utilise pour I'habillage exterieur de facades de batiment, une casse des 
vitrages apres leur installation peut conduire a de graves accidents dus a la 

5 chute desdits vitrages depuis par exemple des facades de batiment ou bien 
des toits vitres couvrant des passages pour pietons. 

Les diffe>entes compositions de sulfure de nickel a I'origine de ces 
problemes ont deja ete mises en evidence. II s'agit notamment du sulfure de 
nickel stoechiometrique NiS, le Ni 7 S 8 et des sulfures de nickel sous- 

10 stoechiometriques en nickel NiS, 1+x , avec x variant de 0 a 0,08. Ces 
differentes compositions peuvent etre presentes dans les vitrages sous la 
forme de billes cristallines, dont les diametres penalisants sont 
essentiellement compris entre 40 //m et 1 mm. 

Le phenomene qualifie precedemment de casses " spontanees " mats 

15 differees dans le temps a egalement deja ete explique. Les casses liees a la 
presence de sulfures de nickel dans le verre sont provoquees par la 
dilatation de volumes accompagnant la transformation de la phase a (phase 
hexagonale) a la phase (3 (phase rhomboedrique). La phase a est la phase 
" haute temperature " des sulfures de nickel, qui est metastable a 

20 temperature ambiante. La phase p est la phase " basse temperature ", 
stable a temperature ambiante. II est ainsi comprehensible que si des 
sulfures de nickel existent dans leur phase a au sein de feuilles de verre 
pretes a etre utilisees ou deja utilisees, des transformations vers la phase p 
vont apparaTtre au cours du temps. 

25 La presence de sulfures de nickel dans leur phase a au sein de feuilles 

de verre a temperature ambiante s'expiique, notamment dans le cas des 
feuilles de verre trempees, par le traitement thermique qu'elles ont subi ; en 
effet, dans le cas d'une trempe thermique, I'elevation de temperature de la 
feuille de verre peut conduire a I'apparition de phase a si des sulfures de 

30 nickel sont presents. Le refroidissement rapide qui suit ne permet pas du fait 
de sa vitesse un retour complet vers une phase p. Les feuilles de verre ainsi 
traitees peuvent done comporter des sulfures de nickel en phase a qui vont 
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se transformer dans le temps vers une phase P, ladite transformation 
s'accompagnant d'une augmentation de volume pouvant generer une casse 
des feuilles de verre. 

Pour certaines utilisations de tels vitrages et notamment celles dans 

5 lesquelles, la casse desdits vitrages conduit a des risques d'accidents, il est 
done necessaire de detecter les feuilles de verre comportant des inclusions 
de sulfures de nickel susceptibles de provoquer une casse des feuilles de 
verre au cours du temps. 

Une methode, largement utilisee, de detection de sulfure de nickel, 

10 appelee " Heat Soak Test consiste a accelerer la transformation de la 
phase a, haute temperature, vers la phase p, basse temperature, par rapport 
a la vitesse de transformation a temperature ambiante. Une telle methode 
consiste done en un traitement thermique d6fini, conduisant comme indiqu§ 
prec6dement a une destruction des vitrages comportant des inclusions de 

15 sulfures de nickel. 

Pour I'utilisation de telles feuilles de verre, par exemple pour 
I'industrie du batiment, il est important de pouvoir identifier les feuilles de 
verre trempees qui ont subi un traitement de detection de sulfures de nickel. 
En effet, si I'industrie du batiment autorise I'utilisation de feuilles de verre 

20 trempees qui n'ont pas subi ce traitement de detection, il est des utilisations 
qui requierent des feuilles de verre exemptes d'inclusions de sulfures de 
nickel ; ces utilisations sont par exemple les garnitures de facades de 
batiment qui a partir d'une certaine hauteur rendent dangereuse I'utilisation 
de feuilles de verre pouvant presenter des casses spontanees dans le temps. 

25 L'identification des vitrages ayant subi un traitement de detection 

apparaTt done necessaire pour eviter tout risque de confusion entre des 
vitrages traites et d'autres non traites, qui peuvent par ailleurs etre 
identiques. li est en effet preferable de prevenir une confusion pouvant 
intervenir par exemple lors de la livraison ou du stockage. 

30 Une solution pour le verrier consiste a apposer une etiquette sur les 

vitrages ayant subi un traitement de detection de sulfures de nickel. 
Toutefois, une telle solution peut presenter des inconvenients ; tout 
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d'abord, quel que soit le type d'adhesion de I'etiquette, celle-ci peut etre 
deterioree voire disparaTtre. D'autre part, elle necessite une vigilance et une 
organisation infaillible pour interdire toute erreur et plus particulierement 
I'apposition d'une etiquette sur un vitrage non traite. Si une telle 
5 organisation est realisable, elle peut etre delicate a mettre en ceuvre. 

L'invention a ainsi pour but un procede d'identification d'un vitrage 
traite, notamment selon une technique du type " Heat Soak Test ", par un 
moyen inalterable dans des conditions normales de manutention et de 
stockage. 

10 Ce but est atteint selon l'invention par un procede d'identification 

d'un vitrage ayant subi un traitement thermique consistant a fixer a sa 
surface et/ou sur un chant une substance, une caracteiistiques optique de 
ladite substance etant modifiee a une temperature atteinte lors du 
traitement thermique. Dans le cas de vitrages comportant des couches 

15 minces ou epaisses, la substance peut-etre fixee soit sur le verre soit sur la 
couche. 

Selon une realisation prefeYee de l'invention, la caracteristique optique 
modifiee est la couleur. Ce choix permet notamment une reconnaissance 
visuelle tres rapide de la modification. Lors d'un stockage ou de la 

20 constitution des vitrages, il est ainsi aise d'eviter tout risque de confusion 
entre des vitrages traites. 

D'autres caracteYistiques optiques telles que la transmission 
lumineuse ou la brillance peuvent etre utilisees. 

Selon l'invention, une substance eventuellement coloree, est done 

25 apposee sur le vitrage avant le traitement thermique, par exemple avant le 
traitement " Heat Soak Test " dans le cas de la detection de sulfures de 
nickel, et sa caracteristique optique evolue lors dudit traitement. Ce proced6 
selon l'invention autorise ainsi dans les conditions habituelles de 
manutention et de stockage, un marquage inalterable des vitrages ayant 

30 subi ledit traitement thermique. Par ailleurs, ce procede simplifie la mise en 
place de cette identification pour le verrier, ladite identification etant de par 
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nature liee au traitement, il n'existe en effet pas de risque de marquer un 
vitrage non trait6. 

La temperature conduisant a une evolution de la caracteristique 
optique de la substance est bien entendu superieure aux temperatures 

5 auxquelles peuvent etre soumis les vitrages lors de leur stockage ou 
manutention chez le verrier et/ou I'utilisateur. 

Selon une realisation pr^feree de I'invention, la caracteristique optique 
resultante, c'est-a-dire la caracteristique optique modifiee de la substance 
obtenue apres traitement est definie par la temperature maximale atteinte 

10 lors du traitement. Selon un tel mode de realisation, il est en outre ainsi 
possible pour le verrier de verifier et/ou de prouver que ladite temperature a 
bien ete atteinte lors du traitement. Notamment dans le cas ou plusieurs 
vitrages sont traites dans une enceinte chauffee, cette realisation peut 
permettre de constater et/ou de contrdler que la temperature est atteinte en 

15 tout point de I'enceinte ou tout au moins en tout lieu de I'enceinte ou les 
vitrages sont disposes lors du traitement. 

Selon une variante avantageuse de I'invention, la modification de la 
caracteristique optique apparaTt apres un palier de traitement. Selon cette 
variante, la modification de la caracteristique optique est done obtenue 

20 lorsque le vitrage a ete traite a la temperature precedemment evoquee 
pendant un temps donne. II est ainsi possible pour un traitement thermique 
comportant un palier, d'apposer sur le vitrage une substance dont la 
variation de la caracteristique optique depend d'une part de la temperature 
de traitement et d'autre part du temps que le vitrage passe a cette 

25 temperature. 

Une telle realisation presente I'avantage pour le verrier de pouvoir 
contrdler non seulement la temperature dans I'enceinte lors du traitement, 
mais egalement la Constance de cette temperature. En outre, il est ainsi 
possible au verrier de garantir a ses clients que le traitement thermique a 
30 effectivement et6 r6alis6. 
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De preference encore, I'invention prevoit que la caracteristique 
optique resultante de la substance est fonction du temps de sejour a une 
temperature atteinte lors du traitement thermique. 

Selon cette derniere realisation preferee de I'invention, il est possible 

5 en outre d'authentifier I'execution du traitement thermique. En effet, la 
modification de la caracteristique optique est definie d'une part par la 
temperature mais egalement par le temps de sejour a cette temperature. 
Non seulement un temps plus court ne conduit pas a la modification de la 
caracteristique optique definie, mais en outre un temps plus long conduit 

10 egalement a une autre modification de la caracteristique optique. 

Selon une variante et plus particulierement dans le cas ou la 
substance presente une modification de la caracteristique optique liee a une 
temperature atteinte lors du traitement mais ind£pendante du temps de 
sejour a cette temperature et d'un passage a des temperatures plus elevees, 

15 I'invention prevoit avantageusement que la substance est eliminee audites 
temperatures plus elevees. Cette variante de realisation permet d'eviter un 
marquage de vitrages traites thermiquement lorsque des temperatures trop 
elevees sont atteintes durant le traitement, celles-ci ayant un effet inhibiteur 
voire contraire a celui d6sire. 

20 Plus particulierement dans le cas d'un traitement du type " Heat Soak 

Test ", il est connu qu'a une temperature superieure a environ 330°C, la 
transformation de la phase a vers le phase p n'est pas correctement 
obtenue du fait des cinetiques des deux reactions de transformation 
inverses. II est alors interessant d'eviter le marquage de vitrages ayant ete 

25 traites a une temperature trop eievee et pour lesquels la detection de 
sulfures de nickel pouvant g6nerer des casses spontan6es, n'a pu etre 
effectuee avec certitude. 

Plus particulierement encore dans le cas d'un traitement du type 
" Heat Soak Test la substance est deposee sur le vitrage aprfes un 

30 traitement de trempe thermique. II est ainsi possible de prevenir soit une 
variation de la caracteristique optique qui serait independante du traitement 
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" Heat Soak Test ", soit une destruction de la substance, lors de la montee 
en temperature du verre pour effectuer la trempe thermique. 

Selon une variante preferee de I'invention, la substance est une encre 
polymerisable. II s'agit par exemple d'encre de type epoxy, polyurethane, 
acrylique, ... 

Selon cette derniere variante, I'encre est avantageusement deposee 
sur un bord et/ou un chant d'un vitrage, celui-ci ayant deja ete trempe 
thermiquement. L'encre ainsi deposee est ensuite polymerisee a une 
temperature inferieure a celle modifiant la caracteristique optique lors du 
traitement thermique. Elle n'excede de preference pas 220 °C, notamment 
dans le cas d'un traitement de type " Heat Soak Test ". Lors d'un 
traitement de type " Heat Soak Test ", le vitrage est porte a une 
temperature pouvant etre comprise entre 270 °C et 330° C. A ces 
temperatures, et eventuellement pour un temps donne, a une temperature, 
I'encre est degradee ; cette degradation se traduit visuellement notamment 
par une variation de la couleur qui atteste du passage a une temperature 
donnee et/ou d'un temps passe a une temperature donnee. 

L'invention ainsi decrite permet done de pouvoir identifier directement 
sur un vitrage le traitement thermique qu'il a subi, voire prouver la 
realisation dudit traitement. 

D'autres details et caracteristiques avantageux de I'invention 
ressortiront ci-apres de la description d'un exemple de realisation. 

Cet exemple conceme le marquage d'un vitrage traite thermiquement 
selon une methode du type " Heat Soak Test " en vue de la detection 
d'inclusions de sulfures de nickel. 

Au prealable, le vitrage subi une trempe thermique. Lors de ce 
traitement, la temperature du vitrage est elevee a environ 650°C. Lors de 
cette montee en temperature, si des inclusions de sulfures de nickels sont 
presentes, celles-ci se transforment de la phase p, basse temperature, en la 
phase a, haute temperature. Le refroidissement rapide qui suit conduit a un 
figeage de la phase a instable aux basses temperatures. La reaction de 
transformation de la phase a vers la phase p se poursuit alors, mais tres 
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lentement aux temperatures ambiantes lors de I'utilisation du vitrage. Ladite 
transformation peut s'operer sur des durees tres longues, pouvant etre de 
I'ordre de plusieurs annees. Par ailleurs, ladite transformation de la phase a 
vers la phase p s'accompagne d'une dilatation des inclusions, elle peut 

5 occasionner une casse du vitrage, qui lorsque ce dernier est utilise par 
exemple comme facade de batiment, peut s'averer dangereuse. 

II est done primordial pour le verrier de livrer des vitrages trempes ne 
pr6sentant aucun risque lors de leur utilisation et done exempts d'inclusions 
de sulfures de nickel. 

10 Pour cela, une solution consiste a detecter et eliminer par destruction 

les vitrages comportant des inclusions de sulfure de nickel. Les traitements 
de type " Heat Soak Test " permettent par une elevation de la temperature 
d'activer la transformation de la phase a vers la phase p. 

Le vitrage faisant I'objet de I'essai subi un traitement " Heat Soak 

15 Test " consistant en un palier d'une durie d'au moins deux heures a 
300°C. 

La pnSsente invention a pour but de marquer les vitrages ayant subi 
ce traitement. Pour cela on precede, avant le traitement " Heat Soak Test " 
au depot sur le bord d'une surface du vitrage d'une encre epoxy selon une 

20 technique de sengraphie. L'encre deposee est commercialisee sous la 
reference n°10, dans la serie 8500 par la Societe Dubuit. L'encre est au 
prealable melangee avec le durcisseur reference 8599 de la mime Societe 
avec une teneur ponderale de 10%. L'encre est ensuite polymerisee a 80°C 
pendant 30 minutes. Le depdt de l'encre etant realise, le vitrage subi alors 

25 le traitement " Heat Soak Test ". 

Lors du traitement, la couleur de l'encre qui initialement etait jaune 
devient brune. La variation de la couleur de l'encre deposee va ainsi 
permettre d'une part au verrier mais essentiellement a I'utilisateur, par 
exemple une industrie du batiment, de reconnaitre les vitrages ayant subi le 

30 traitement " Heat Soak Test " et ne presentant aucun risque de casses dans 
le temps. 
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De plus, les inventeurs ont effectue des mesures precises de la 
couleur par l'interm§diaire des coordonnees chromatiques L*, a*, b*. 

Ces mesures ont ete effectuees avec un spectrocolorimetre 
commercialise par la Society Minolta sous la reference CM 2002, sous 
5 illuminant D 65 et avec un angle d'observation de 10°. 

Les mesures ont 6t6 effectuees sur des echantillons de verre depose 
sur un fond noir, sur la face sur laquelle I'encre est deposee. 

L'epaisseur d'encre deposee sur les echantillons etaient de 12 
microns. 

10 Dans le tableau qui suit, sont regroupees les differentes mesures 



effectuees sur des Echantillons ayant subi un traitement thermique jusqu'a 
300°C, avec une duree variable du temps (exprime en minutes) de sejour a 
300°C. 





Origine 


5 min 


15 min 


30 min 


60 min 


120 min 


180 min 


L* 


65,45 


63,21 


52,35 


45,71 


38,78 


34,88 


34,81 


a* 


-14,76 


-12,12 


-1,29 


3,25 


4,12 


3,90 


3,87 


b* 


54,77 


48,05 


33,84 


25,82 


17,19 


1 1,45 


10,85 



15 L'origine donne la valeur des parametres avant le traitement 

thermique. 

Le second tableau qui suit, donne les mesures des coordonnees L*, 
a*, b*, pour des echantillons ayant subi un traitement thermique ne 
correspondant pas au traitement " Heat Soak Test " et done a des 
20 temperatures atteintes variables et des temps de paliers variables 
egalement. 





Origine 


250 °C- 120 min 


35O°C-120 min 


620°C-3 min 


L* 


65,45 


54,00 


35,00 


38,71 


a* 


-14,76 


-1,10 


3,83 


0,78 


b* 


54,77 


36,59 


7,82 


6,72 
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Les inventeurs ont encore proc^de a la mesure des variations d'une 
autre caracte>istique optique, la densite optique, lors du traitement " Heat 
Soak Test ". 

Dans le tableau qui suit, sont regroupees les mesures de densite 
optique effectuees sur des echantillons ayant subi un traitement thermique 
jusqu'a 300°C, avec une duree variable du temps (exprimee en minutes) de 
sejour a 300°C. 





Origine 


5 min 


15 min 


30 min 


60 min 


1 20 min 


1 80 min 


Densite 
optique 


0,76 


0,78 


1,13 


1,62 


2,04 


2,05 


2,36 



Comme precedemment, I'origine donne la valeur de density optique 
avant le traitement thermique. 

Le dernier tableau, qui suit, donne les mesures de densite optique, 
pour des echantillons ayant subi un traitement thermique ne correspondant 
pas au traitement " Heat Soak Test " et done a des temperatures atteintes 
variables et des temps de paliers variables egalement. 





Origine 


250 °C- 120 min 


350°C-120 min 


620°C-3 min 


| Density optique 


0,76 


1,06 


2,57 


3,35 



L'ensemble des donnees de ces tableaux a permis de tracer les 
courbes sur les figures qui representent : 

□ figure 1 : les valeurs de la coordonnee L* en fonction du temps de 
sejour a une temperature atteinte, 

□ figure 2 : les valeurs de la coordonnee a* en fonction du temps de 
sejour a une temperature atteinte, 

□ figure 3 : les valeurs de la coordonnee b* en fonction du temps de 
sejour a une temperature atteinte, 

□ figure 4 : les valeurs de densite optique en fonction du temps de 
sejour a une temperature atteinte. 

Sur la figure 1, la courbe 1 represente revolution de la coordonnee L* 
en fonction du temps de sejour a 300°C ; le point 2 correspond a un 
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traitement a 250°C pendant 2 heures ; le point 3 correspond au traitement 

a 350°C pendant 2 heures et le point 4 correspond au traitement a 620 °C 

pendant 3 minutes. 

II apparait done clairement que la mesure de cette coordonnee L* 
5 permet de savoir si le traitement a ete effectue a une temperature d'au 

moins 300°C et pendant au moins deux heures. Par contre, il apparait 

qu'un traitement a une temperature plus elevee ou pour un temps de palier 

superieur ne soit pas identifiable. 

Sur la figure 2, la courbe 5 represente revolution de la coordonnee a* 
10 en fonction du temps de sejour a 300°C ; le point 6 correspond au 

traitement a 250 °C pendant 2 heures ; le point 7 correspond au traitement 

a 350°C pendant 2 heures et le point 8 correspond au traitement a 620°c 

pendant 3 minutes. 

(.'interpretation de cette figure montre les memes faiblesses pour la 
15 coordonnee a* que pour la coordonnee L*. En outre, s'il est possible 

d'identifier la temperature de traitement jusqu'a 300°C, il semble plus 

delicat de verifier la duree du palier a cette temperature. 

Sur la figure 3, la courbe 9 represente 1'evolution de la coordonnee b* 

en fonction du temps de sejour a 300 °C ; ie point 10 correspond au 
20 traitement a 250°C pendant 2 heures; le point 11 correspond au 

traitement a 350°C pendant 2 heures et le point 12 correspond au 

traitement a 620°C pendant 3 minutes. 

II apparaTt au vu de la figure 3 que la mesure de la coordonnee b* 

permet de verifier que le traitement thermique a ete effectu6 a une 
25 temperature de 300°C pendant au moins 2 heures. En effet, il apparait 

qu'un traitement a des temperatures superieures est notable. 

Par ailleurs dans le cas du traitement " Heat Soak Test ", s'il n'est 

pas possible d'identifier un traitement a 300°C avec un temps de sejour 

superieur a 2 heures, cela ne presente pas d'inconvenient. En effet, si la 
30 temperature est imposee pour effectuer ce traitement, en ce qui concerne la 

duree du palier, seul un temps minimum est requis. Des temps de palier 

superieurs ne nuisent pas a I'efficacite du traitement. 
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La mesure de ces coordonnees et plus particulierement celle de la 
coordonnee b* peut permettre d'identifier le traitement thermique subi par 
I'encre d^posee sur le vitrage et done de garantir la realisation du traitement 
" Heat Soak Test ". 

5 Concernant la mesure de la densite optique, la figure 4 montre la 

courbe 13 qui represente revolution de la densite optique en fonction du 
temps de sejour a 300°C ; le point 14 correspond au traitement a 250°C 
pendant 2 heures ; le point 15 correspond au traitement a 350°C pendant 2 
heures et le point 16 correspond au traitement a 620°C pendant 3 minutes. 

10 II apparaTt que cette mesure est tres int6ressante et peut permettre de 
garantir d'une part la temperature du traitement, et une duree du 
traitement ; toutefois, il apparaTt que la garantie d'une duree minimale de 2 
heures est plus incertaine. 

Par ailleurs, des tests d'adhesion de I'encre au verre apres le 

15 traitement " Heat Soak Test " ont ete effectues. II s'avere que I'adhesjon 
satisfait a la classification 1 selon la norme ISO 2409. Cela permet 
notamment de garantir la presence de I'encre sur le vitrage jusqu'a sa mise 
en place par exemple sur un batiment sans risque de voir celle-ci eliminee 
lors des differentes manipulations. 

20 En outre, I'encre ainsi utilisee peut avoir d'autres fonctions et 

notamment peut permettre de realiser une inscription telle qu'une reference 
ou une marque deposee. 
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REVINDICATIONS 

1 . Procede d'identification d'un vitrage ayant subi un traitement 
thermique consistant a fixer a sa surface et/ou sur un chant une substance, 
caracterise en ce qu'une caracteristique optique de la substance est 
modifiee a une temperature atteinte lors du traitement thermique. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la 
caracteristique optique modified est ia couleur. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que la 
caracteristique optique resultante est definie par la temperature maximale 
atteinte lors du traitement. 

4. Procede selon I'une des revendications 1 a 3, caracterise en ce que ia 
modification de ia caracteristique optique apparait apres un palier de 
traitement. 

5. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce 
que la caracteristique optique de la substance est fonction du temps de 
sejour a une temperature atteinte lors du traitement thermique. 

6. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce 
que ladite substance est eiiminable a une temperature superieure a la 
temperature du traitement thermique definissant la caracteristique optique 
resultante. 

7. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce 
que le traitement thermique est un traitement du type " Heat Soak Test ". 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise' en ce que la substance 
est deposee sur le vitrage apr&s un traitement de trempe thermique. 

9. Procede selon I'une des revendications precedentes, caracterise en ce 
que la substance est une encre polymerisable. 

10. Procede selon la revendication 8, caract6ris6 en ce que I'encre est du 
type epoxy, polyur6thane ou acrylique. 

11. Procede selon la revendication 9 ou 10, caracterise en ce que I'encre 
est polymerisee a une temperature inferieure a celle modifiant la 
caracteristique optique lors du traitement thermique. 
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